This Page Is Inserted by IFW Operations 
and is not a part of the Official Record 



BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representation of 
The original documents submitted by the applicant. 

Defects in the images may include (but are not limited to): 

• BLACK BORDERS 

• TEXT CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

• FADED TEXT 

• ILLEGIBLE TEXT 

• SKEWED/SLANTED IMAGES 

• COLORED PHOTOS 

• BLACK OR VERY BLACK AND WHITE DARK PHOTOS 

• GRAY SCALE DOCUMENTS 



IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 



As rescanning documents will not correct images, 
please do not report the images to the 
Image Problem Mailbox. 



THIS PAGE BLANK (usfioj 



/A/ 5o3% 




"Pl^np WELTORGANISATION FOR GEISTIGES OGENTUM 

*■ ^ *~ Internatioaalea Btiro « «■ 

I NTER NATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG OBER DIE 
INTERNATIONALE ZUSAMMENARBETT AUF DEM GEBIET PES PATENTWESENS (PCT) 



(51) Internationale Patentklassifikation 5 : 
C09D 133/06, 5/04, B05D 7/26 



Al 



(11) Internationale VerflffentBchungsnummer: WO 94/22968 

13. Oktober 1994 (13.10.94) 



(43) Internationales 

Verdffentfichangsdatmn: 



(21) Internationales Aktenzelchen: 

(22) Internationales Anmeldedatumt 



FCT/EP94/00828 
16. Marz 1994 (16.03.94) 



(30) PriorttStsdaten: 
P 43 10 413-4 



31. MSrz 1993 (3 1.03 S3) 



DE 




(71) Amndder ( fir allc Bestimmungsstaaten ausser US): BASF 

LACKE + FARBEN AG [DE/DE]; Glasuritstrassc 1, D- 
48165 MOnster (DE). 

(72) Erfinder, and 

(75) Erfinder/Anmelder (nur fir USfr ROCKRATO, Ulrike 
[DE/DE]; Allensteincr Strasse 40 A, D45770 Mail (DE). 
POHTH, Ulrica [DE/DE]; Albachtener Strasse 97 D, D48163 
MOnster (DE). 



(81) Besthnmnngsstaaten: AU t BR, JP, US, europaisches Patent 
(AT. BE, CH, DE, DK» ES, FR, GB, GR, IE, IT, LU, MC, 
NL. FT, SE). 



Verdffentlkht 

Af if internationalem Rechervhenbericht. 

VorAblauf derfir Anderungen der Anspriicke zugelassenen 

Frist. VerVffentlichitng wird wiederholt falls Anderungen 

eintreffen. 



(54) Tttte: NON-AQUEOUS THDCOTROPED PAINT AND METHOD OF PRODUCING MULTILAYER COATINGS WITH THIS 
PAINT 



UND VERPAHREN ZUR HERSTELLUNG 



(54) Bezelchnungt NICHTWASSRIGER THDCOTROPIERTER LACK 
MEHRSCHICHTIGER OBERZOGE DAMTT 

(57) Abstract _ , „; 

The invention concerns non-aqueous paints containing a polyacrylato resin and a urea- group-containing mixotroping agent The paints 
are characterized in that the polyacryUtc resin can be prepared by polymerizing (a) 16 to 5 1 % by wt of a hydroxy-group-containing ester 
of acrylic or methacrylic add or a mixture of these monomers, (b) 32 to 84 % by wt. of an aliphatic or cycloaliphatic ester of acrylic or 
methacrylic add, but different from (a), with at least 4 C-atoms in the alcohol group, or a mixture of such monomers, (c) 0 to 2 % by wt 
of an etbyienicafly tmsaturated carboxylic add or a inixture of ethylenically unsaturated carboxylic adds and (d) 0 to 30 % by wt of an 
ethylenically unsaturated monomer different from (a), (b), or (c) or a mixture of such monomers. The polyacrylate resin produced has an 
add number between 0 and 15, a hydroxy number between 80 and 140 and a mean molecular weight between 1,500 and 10,000, the sum 
of the proportions of components (a), (b), (c) and (d) always giving 100 % by wt 

_.Die Erfindnng betrifft nichtwaflrigc Lacke, enthaltend ein Polyacrylatharz und ein barnsmfTgruppenhahiges TliUotiopierungsmittei 
Die Lacke aind dadurch getennzdcfanet, daB das Polyacrylatharz herstellbar ist, indem (a) 16 bis 5 1 Gew.-% eines hydroxylgroppenhahigen 
Esters der Ac^lsaure oder^Me&acrylsaure oder eines Gemisches aus solchen Monomeren (b) 32 bis 84 Gew.-% eines von (a) verschiedenen 
afiph a tisc h cn oder cycloaliphanschen Esters der Acrylslure oder Methacrylsaure mit mindestens 4 C-Atomen im Alkoholrest oder eines : 



bus solchen Mocomeven, (c) 0 bis 2 Gew.% einer etfaylenisch ungesattigten Carbonslure oder emer Mischung aus ethylenisch 
im *? Bfitt fc^^ (d) 0 30 pew* eines von (a), (b) und (c) verschiedenen ethyleoiscfa ungesattigten Monomeren odc£ 

^^^? ™^ ^^ v * 0 ^ d>Hn Mc*cmereh L zu emcm Polyacrylatharz mit einer <^""»™m von 0 bis 15, einer Hydroxylzahi von 80 bis 
140 und emem zahlenmittleren Mokknlargewicht von 1.500 bis 10.000 pdymerisiert werden, wobd die Summe der Gewichtsanteile deri 
Komponenten (a), (b), (c) und (d) stets 100 GewV*> ergibt. ^ 
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WO 94/22968 PCT/EP94/0Q&28 
NICHTWASSRIGER TfflXGTROPIERTER LACK UND VERFAHREN 

5 

ZUR HERSTELLUNG MEHRSCHICHTIGER QBERZOQB DAMTT 

Die Erfindung betrifft einen nichtw&Brigen Lack, der 
ein Polyacrylatharz und ein harnstof f gruppenhaltiges 
10 Thixotropierungsnaittel enth&lt sowie ein Verf ahren zur 
Herstellung einer zweischichtigen Decklackierung auf 
einer Substratoberf lHche. 

Verfahren zur Herstellung einer zveischichtigen Deck- 
15 lackierung auf einer Substratoberf ISche, bei dem 

(1) ein pignentierter Basislack auf die Substratober- 
f l&che auf gebracht vird 

20 (2) der in Stufe (1) aufgebrachte Basislackf ilm bei 

Temper aturen von Raumtemperatur bis 80 °C getrocknet 
wird , 

(3) auf den in Stufe (2) getrockneten Basislackf ilm ein 
25 . transparenter DecXlack auf gebracht vird und an- 

schlieBend 

(4) Basislackschicht und Decklackschicht zusammen ein* 
gebrannt werden, 



30 



sind bekannt. 
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NichtwaBrige Lacke, die ein Polyacrylatharz und ein 
harnstoffgruppenhaltiges Thixotropierungsmittel enthal- 
ten, sind bekannt und werden beispielsweise in der 
europaischen Patentanmeldung EP-A-192 304, der deut- 
5 schen Offenlegungsschrift DE 23 59 929, in den deut- 
schen Auslegeschriften DE 23 59 923 und DE 18 05 693 
sovie in der deutschen Patentschrift DE 27 51 761 be- 
schrieben. Mit dem Einsatz von Thixotropierungsmitteln 
in nichtw&Brigen Lacken soil unter anderem die Applika- 

10 tion von relativ dicken Lackschichten ermoglicht 

werden, ohne daB es zu storenden "Lauf erbildungen" 
kommt. Nachteiligerweise lie fern nichtwaBrige Lacke, 
die ein Polyacrylatharz und ein harnstof fgruppenhalti- 
ges Thixotropierungsmittel enthalten, insbesondere bei 

15 hohen Feststof fgehalten, Lackoberflachen, die hinsicht- 
lich ihres optischen Erscheinungsbildes , insbesondere 
hinsichtlich Verlauf und Glanz unbef riedigend sind. 

Der Erf indung liegt daher die Aufgabe zugrunde, nicht- 
20 waBrige Lacke; die ein Polyacrylatharz und ein harn- 
stof fgruppenhaltiges Thixotropierungsmittel enthalten, 
bereitzustellen, welche Lackfilme mit gegenuber dem 
Stand der Technik verbesserten Oberf lacheneigenschaften 
liefern. V 

Diese Aufgabe wurde uberraschenderweise dadurch geldst, 
daB in den nichtwaBrigen Lacken ein Polyacrylatharz 
eingesetzt vird, das herstellbar ist, indem 

30 (a) 16 bis^S^ 16 bis 28 Gew.-% eines 

hydrbacylgruppenhaltigen Esters der Acrylsaure Oder 
Hethacrylsaure oder eines Gemisches aus solchen 
Monomeren .; 

35 (b) 32, bis 84 / vorzugsweise 32 bis 63 Gew*-% eines von 
(a) verschiedenen aliphatischen oder cycloaliphati- 
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schen Esters der Acrylsaure Oder Methacrylsaure mit 
mindestens 4 C-Atomen im Alkoholrest oder eines 
Gemisches aus solchen Monomer en, 

(c) 0 bis 2, vorzugsweise 0 bis 1 Gew.-% einer ethyle- 
nisch ungesattigten Carbonsaure Oder einer Mischung 
aus ethylenisch ungesattigten Carbonsauren und 

(d) 0 bis 30, vorzugsweise 0 bis 20 Gew.-% eines von 
(a) , (b) und (c) verschiedenen ethylenisch ungesat- 
tigten Honomeren oder eines Gemisches aus solchen 
Monomer en 

zu einem Polyacrylatharz mit einer Saurezahl von 0 bis 
15, vorzugsweise 0 bis 8, einer Hydroxylzahl von 80 bis 
140, vorzugsweise 80 bis 120 und einem zahlenmittleren 
Molekulargevicht von 1.500 bis 10.000, vorzugsweise 
2.000 bis 5.000 polymerisiert werden, wobei die Summe 
der Gewichtsanteile der Komponenten (a) , (b) , (c) und 
(d) stets 100 Gew.-% ergibt. 

Die Her stel lung der erfindungsgemaB eingesetzten Poly- 
acrylatharze kann nach allgemein gut bekannten Polyme- 
risationsverfahren erfolgen. Polymer isationsverfahren 
zur Herstellung von Polyacrylatharzen sind allgemein 
bekannt und vielfach beschrieben (vgl. z*B.: Houben- 
Weyl, Methoden der organischen Chemie, 4* Auflage, Band 
14/1, Seite 24 bis 255 (1961)). 

Die erfindungsgemaB eingesetzten Polyaczylatharze 
werden vorzugsweise mit Hilfe des Losungspolymerisa- 
tionsverfahrens hergestellt. Hierbei wird ublicherweise 
ein organisches Ldsemittel bzw. Losemittelgemisch vor- 
gelegt und zum Sieden erhitzt. In dieses orghnische 
Ldsemittel bzw. Losemittelgemisch werden dann das zu 
polymerisierende Monomerengemisch sowie ein oder men- 
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rere Polymerisations initiatoren kontinuierlich zugege- 
ben. Die Polymerisation erfolgt bei Temperaturen zwi- 
schen 100 und 160 *C, vorzugsweise zwischen 130 und 
150* C. Als Polymerisationsinitiatoren werden vorzugs- 
weise freie Radikale bildende Initiatoren eingesetzt. 
Initiatorart und -menge werden ublicherweise so ge- 
wahlt, dafi bei der Polymerisationstemperatur wahrend 
der Zulaufphase ein moglichst konstantes Radikalangebot 
vorliegt. 



10 



Als Beispiele fur einsetzbare Initiatoren werden ge- 
nannt: Dialkylperoxide, wie Di-tert.-Butylperoxid, 
Dicumylperoxid; Hydroperoxide, wie Cumolhydroperoxid, 
tert.-Butylhydroperoxid; Perester, wie tert.-Butylper- 
15 benzoat/ tert . -Butylperpivalat , tert . -Butylper-3 , 5 , 5- 
trimethylhexanoat , tert . -Butylper-2 -ethy lhexanoat . 

Die Polymerisationsbedingungen (Reaktionstemperatur, 
Zulaufzeit der Monomerenmischung, Menge und Art der or- 

20 ganischen Losemittel und Polymerisationsinitiatoren, 

eventuelie Mitverwendung von Molekulargewichtsreglern, 
wie z.B : ; Mercaptanen, Thiolglykolsaureestern und Chlor- 
wasserstof fen) werden so ausgewahlt, daB die erf in- 
dungsgemaB eingesetzten Polyacrylatharze ein zahlen- 

25 mittleres Molekulargevicht von 1.500 bis 10.000, vor- 
zugsweise 2.000 bis 5.000 (bestimxnt durch Gelper- 
meationschromatographie unter Verwendung von Polystyrol 
als Eichsubstanz) aufweisen* 



30 Die Sa^e^ahl^der erfindungsgemaB eingesetzten Poly- 
acrylatharze kann vom Fachmann durch Einsatz entspre- 
chei^^^Wte^en der Komponente (c) eingestellt werden. 



toa ^^i^S^^^ ie Einstellung der Hydroxylzahl. sie 
ist ^e^ die^ Henge ^^^^ eingesetzter Komponente (a) 
35 steuerbafes 
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Als Koaponente (a) kann im Prinzip jeder hydroxy Igrup- 
penhaltige Ester der Acrylsaure oder Methacrylsaure 
oder ein Gendsch aus solchen Monomeren eingesetzt 
werden. Als Beispiele werden genannt: Hydroxyalkylester 
5 der Acrylsaure, wie z.B. Hydroxyethylacrylat, Hydroxy- 
propylacrylat, Hydroxybutylacrylat, insbesondere 4 -Hy- 
droxybutylacrylat; Hydroxyalkylester der Methacryl- 
saure , wie z.B. Hydroxyethylmethacrylat, Hydroxypropyl- 
methacrylat , Hydroxybutylmethacrylat, Insbesondere 
10 4 -Hydroxybutylmethacrylat; Umsetzungsprodukte aus 

cycllschen Estern, wie z.B. £-Caprolacton und Hydroxy- 
alkylestern der Acrylsaure bzw. Methacrylsaure. 

Die Zusammensetzung der Komponente (a) wird vorzugs- 
15 weise so ausgewahlt, daB bei alleiniger Polymerisation 
der Komponente (a) ein Polyacrylatharz mit einer Glas- 
ubergangstemperatur von -50 bis +70 , vorzugsweise -30 
bis +50 *c erhalten wird. Die Glasubergangstemperatur 
)cann vom Fadhmann unter Zuhilfenahme der Pormel 



20 



1 

25 Tr 



n - x 



T G - Glasubergangstemperatur des Polymeren 
x = Anzahl der verschiedenen einpolymerisierten 
30 *-t Monomere; < ."-*-- - fvr;* vv 

W n « Gewichtsanteil des n-ten Monomers - 
T Gn " 

Glasubergangstemperatur des Homopolymers aus 
dem n-ten Monomer 

35 naherungsweise berechnet werden. '•' J 



J I 
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15 



Als Komponente (b) kann im Prin2ip jeder von (a) ver- 
schiedene aliphatische oder cycloaliphatische Ester der 
Acrylsaure oder Methacrylsaure mit mindestens 4 C-Ato- 
men im Alkoholrest oder ein Gemisch aus solchen Monome- 
ren eingesetzt werden. Als Beispiele werden genannt: 
aliphatische Ester der Acryl- und Methacrylsaure mit 4 
bis 20 C-Atomen im Alkoholrest , wie z.B. n-Butyl-, 
iso-Butyl-, tert. -Butyl, 2-Ethylhexyl-, stearyl- und 
Laurylacrylat und -methacrylat sowie cycloaliphatische 
Ester der Acryl- und Methacrylsaure wie z. B. Cyclo- 
hexylacrylat und Cyclohexylmethacrylat. Die Zusammen- 
setzung der Komponente (b) wird vorzugsweise so ausge- 
wahlt, daB bei alleiniger Polymerisation der Komponente 
(b) ein Polyacrylatharz mit einer Glasubergangstempera- 
tur von 10 bis 100, vorzugsweise 20 bis 60 *C erhalten 
wird* ? A t . , . - w 



20 



Als Komonente (c) kann im Prinzip jede ethylenisch un- 
gesattigte Carbonsaure oder eine Mischung aus ethyle- 
nisch ungesattigten Carbonsauren eingesetzt werden. Als 
Komponente (c) werden vorzugsweise Acrylsaure und/oder 
Methacrylsaure eingesetzt. 



25 



30 



35 



Als Komponente (d) kann im Prinzip jedes von (a) , (b) 
und (c) yerschiedene ethylenisch ungesattigte Monomer 
oder ein Gemisch aus solchen Monomeren eingesetzt 
werden. Als Beispiele fur Monomere, die als Komponente 
^ ^ n ^!??v T er<ien konnen, werden genannt: vinylaro- 
nati 5,^^ Styrol, ft-Alkylstyrol 

m ^y^y3^^?^' Ami<ae der Acrylsaure und Methacryl- 



S& ^^^feS%^^ haCryla,riid md Acr y lamid ? Nitrile 
de ^^^SS^?iS a ^^ v* 1 * Acrylsaure; Vinylether und 



VinyiefSte^^Ais* komponente (d) werden vorzugsweise 
vinyi a^g^fc is^e Kohlenwasserstof fe, insbesondere 
Styrol eingesetzt. 
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Die Zusamnensetzung der Komponente (d) wird vorzugs- 
weise so ausgewahlt, daB bei alleiniger Polymerisation 
der Komponente (d) ein Harz mit einer Glasubergangstem- 
peratur von 70 bis 120, vorzugsweise 80 bis 100 *c er- 
halten wird. 

Die in den erf indungsgemaBen nichtwafirigen Lacken ent- 
haltenen harnstof fgruppenhaltigen Thixotropierungsmit- 
tel sind bekannt und verden beispielsweise in der deut- 
schen Off enlegungsschrift DE 23 59 929, in den deut- 
schen Auslegeschriften DE 18 05 693 und DE 23 59 923 
sovie in der deutschen Patentschrift DE 27 51 761 aus- 
fuhrlich beschrieben. Sie werden hergestellt durch Um- 
setzung einer isocyanatgruppenhaltigen Verbindung Oder 
einer Mischung aus isocyanatgruppenhaltigen Verbindun- 
gen mit primaren und/oder sekundaren Aminen und/oder 
Wasser. — — 

Die in den erf indungsgemaBen nichtwafirigen Lacken ein- 
gesetzten harnstof fgruppenhaltigen Thixotropierungsmit- 
tel werden vorzugsweise durch Umsetzung von Monoaminen 
Oder Mischungen aus Monoaminen mit Polyisocyanaten oder 
Mischungen aus Polyisocyanaten hergestellt,' wobei die 
Monoamine und die Polyisocyanate in solchen Mengen mit- 
einander umgesetzt werden, daB das Aguivaientverh&ltnis 
zwischen Aminogruppen und Isocyanatgruppen zwischen 1,2 
und 0,4, vorzugsweise zwischen 1,0 imd 6,8 liegt. Als 
Monoamine werden vorzugsweise prim&re Monoamine, beson- 
ders bevorzugt araliphatische oder aliphatische primare 
Monoamine, ganz besonders bevorzugt aliphatische pri- 
mare Monoamine mit mindestens 6 C-Atomen im Moiekul 
eingesetzt, Als Beispiele fur einsetzbare Monoamine 
werden genannt: Benzylamin, Ethy lamin, ii-I^pylamin 
Isopropylamin, n-Butylamin, IsobutylajninF tert!T-B^yl- 
amin , Penty lamin , n-Hexy lamin , n-Octylamiri f iso-Non- 
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any lam in, iso-Tridecylamin, n-Decylamin und Stearyl- 
amin. 



Als Polyisocyanate konnen in Prinzip alle mindestens 
5 zwei Isocyanatgruppen pro Molekul enthaltende organi- 
schen Verbindungen eingesetzt werden. Es konnen auch 
isocyanatgruppenhaltige Reaktionsprodukte aus bei- 
spielsweise Polyolen und Polyaminen und Polyisocyanaten 
eingesetzt werden. Vorzugsweise werden Diisocyanate, 

10 ganz besonders bevorzugt aliphatische Diisocyanate, 
insbesondere Hexamethylendiisocyanat eingesetzt. Als 
Beispiel fur einsetzbare Polyisocyanate werden genannt: 
Tetramethylen-1 , 4-diisocyanat , Hexamethylen-l , 6-diiso- 
cyanat , , U>, W -Diprapyl-ather-diisocyanat , Cyclohexyl- 

15 l, 4-diisocyanat , Dicyclohexylmethan-4 , 4 '-diisocyanat, 
1, 5-D^e1Ayl-(2 #: 4-UI-diisocyanato-ittethyl) -benzol, 
1 , 5-Dimethyl- (2 , 4-w>-diisocyanato-ethyl ) -benzol , 
1 , 3 , 5-Trimethyl- ( 2 , 4-O-diisocyanato-methyl ) -benzol , 
1, 3 , 5-Triethyl- (2 , 4-U-diisocyanato-methyl) -benzol , das 

20 Trimere. des Hexamethylen-1, 6-diisocyanats, Isophorondi- 
isocyanat;) v . Dicyclohexyldimethylmethan-4 , 4 ' -diisocyanat , 
2 , 4-iToiuoldiisocyanat , 2 , 6-Toluoldiisocyanat , Diphenyl- 
methan-4 # 4 A-diisocyanat . 

25 Das .£ a ^^£ji^ Thixotropierungsmittel wird 

vorzugsveise in Gegenwart des erf indungsgemaB einge- 
setzte^ hergestellt. Dabei wird ubli- 

^ e ^®4^^?ikVP^egangen f daB die Aminkomponente zu 
eine^^i^^[ yt ^^te^latharzes in einem organischen 

30 I^s^^^^^^^iPin einem Gemisch aus organischen Lose- 
mitteln gegeberi wird und dann das Polyisocyanat mog- 
f 1 *°J^^^Ste^^S^c , S lter seh * starkem Ruhren zugegeben 
viri^^^^^^^^^^^ene Mischung aus hamstof fgruppen- 
h^l^S^^^^yco^^^ierungsiaittel und Poly aery latharz 

35 kaiOT^^^^^^^dm^erf indungsgemaBen nichtwaBrigen Lacken 
eingesetzt werdeii^ 
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Die erf indungsgemaBen nichtwaBrigen Lacke enthalten 30 
bis zu 70, vorzugsweise 40 bis 60 Gew.-% organische 
Losemittel , vie z.B.: aliphatische, aromatische und 
5 cycloaliphatische Kohlenwasserstof f e , Alkylester der 
Essigsaure Oder Propionsaure, Alkanole, Ketone sovie 
Glykolether und Glykoletherester . 

Die erf indungsgemaBen nichtwaBrigen Lacke konnen neb en 
10 den organischen Losemitteln, dem Polyacrylatharz und 
dem harnstof fgruppenhaltigen Thixotropierungsmittel 
noch Vernetzungsmittel, veitere nit dexs erf indungsgemaB 
eingesetzten Polyacrylatharz vert rag liche Bindemittel , 
Pigments, Fullstoffe, Lichts chut z mitt el und veitere fur 
15 Lacke typische Zusatze enthalten. 

Es ist bevorzugt, daB die nichtwaBrigen Lacke 25 bis 
100, vorzugsweise 30 bis 70 Gew.-%, bezogen auf den 
Feststof fgehalt an Polyacrylatharz, eines Vernetzungs- 

20 aittels bzw. einer Mischung aus Vemetzungsmitteln ent- 
halten* Als Beispiele fur einsetzbare Vernetzungsmittel 
verden Aminoplastharze, insbesondere veretherte 
Melamin-Formaldehydkondensate sovie blockierte und un- 
blockierte Poiyisocyanate sovie Mischungen aus diesen 

25 Vemetzungsmitteln genannt. Das Vernetzungsmittel vird 
in einer solchen Menge zugegeben, daB das Aquivalent- 
verhaltnis zwischen den reaktiven Gruppen des Bindemit- 
tel s und den reaktiven Gruppen des Vernetzungsmittels 
zwischen 1,5 zu '0,5 und 0,5 zu 1,5, vorzugsweise 

30 zwischen 1,2 zu 0,8 und 0,8 zu 1,2 liegtvvfe ' 

Die erf indungsgemaBen nichtvaBrigen Lacke enthalten das 
harnstof fgruppenhaltige Thixotropierungsmittel: in einer 
Henge von 0/'£''j£^^ 0 ,5 bis lb; beson- 

35 ders bevorzugt v l r 0 bis 5 r 0 Gev.-%, bezogen auf den 
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Gesamtfeststof fgehalt der erf indungsgemaBen nichtwaBri- 
gen Lacke. 

Die erf indungsgemaBen nichtwaBrigen Lacke konnen mit 
5 Hilfe Oblicher Applikationsmethoden, insbesondere durch 
Spritzen auf jedes beliebige substrat, insbesondere auf 
Metal le, Holz, Kunststoff usw. appliziert werden. 

Hit den erf indungsgemaBen nichtwaBrigen Lacken lassen 
10 sich Lackoberf lachen mit so herausragenden Oberflachen- 
eigenschaften herstellen, daB sie auch zur Lackierung 
von Automobilkarosserien, insbesondere als transparente 
Lacke bei der Herstellung von zveischichtigen Deck- 
lackierungen des base coat/clear coat-Typs eingesetzt 
15 werden konnen. Zweischichtige Decklackierungen des Base 
coat/clear coat-Typs werden hergestellt, indem 

(1) ein plgmentierter Basi slack auf die Substratober- 
flache aufgebracht wird 

20 l SlT^i&£l&,-^/ V'.' 

(2) der in Stufe (1) aufgebrachte Basislackf ilm bei 
Temperaturen von Raumtemperatur bis 80 "C getrocknet 

25 (3) auf den in Stufe (2) getrockneten Basislackf ilin ein 
transparenter Decklack aufgebracht wird und an- 

. ' ^sdh^ . 

(4) Basislackschicht und Decklackschicht zusammen ein- 
30 gebjrannt werden. 

Die ; ,folgend^^Beispiele erlautern die Erfindung. Alle 
Angibei^^il^Teiien, oder Prozenten, sind, sofem nichts 

" ^ d ®^SS^^§?^%^ als Gew i chtsan ga*>en zu verstehen. 

35 ^ " ~" 
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Beisplel 1: Her stel lung einer Polyacrylatharzldsung 

In einem Stahlkessel ausgestattet mit Monomer zulauf, 
Initiatorzulauf , Thermometer, Olheizung und RiickfluB- 
5 kuhler werden 878 Telle eines handelsublichen aromati- 
schen Losemittels mit: einem Siedebereich von 158 *C bis 
172 *C vorgelegt und auf 140 *C aufgeheizt. Dann vird 
eine Mischung a aus 87 Teilen des aromatischen Losemit- 
telgemisches und 87 Teilen t-Butylperoctoat in einer 

10 sol chen Geschvindigkeit unter Ruhren zugegeben, daB die 
Zugabe der Mischung a nach 4,75 h abgeschlossen let. 15 
min nach Beginn der Zugabe der Mischung a vird eine 
Mischung B bestehend aus 630 Teilen t-Butylacrylat, 217 
Teilen n-Butylmethacrylat, 72 Teilen i-Butylmeth- 

15 acrylat, 116 Teilen Styrol, 326 Teilen Hydroxypropyl- 
methacrylat und 87 Teilen Butandiol-1, 4-monoacrylat in 
einer solchen Geschvindigkeit zu der Reaktionsmischung 
gegeben, daB die Zugabe der Mischung B nach 4 h abge- 
schlossen 1st.* Nach AbschluB der Zugabe der Mischung a 

20 vird das Reaktionsgemisch noch 2 h auf 140 *C gehalten 
und anschlieBend auf Raumtemperatur abgekuhlt. 
Die erhaltene Acrylatharzldsung veist einen Feststoff- 
gehalt von 62,3% (1 h, 130'C; Umluf tof en) ; eine Visko- 
sitat von 7,2 dPas (ICI-Platte/Kegel-Viskosimeter, 

25 23 # C), eine SSurezahl von 4,9 und eine Hydroxylzahl von 
111, jeveils bezogen auf den Feststof fgehalt, auf . 



Beisplel 2s Berstellung einer Thixotropierungsmittel 
30 enthaltenden Poly aery lather slosung 

In den 2,5 1-Ruhrbehalter eines Dissolvers mit einer 
Dissolverscheibe des Durchmessers von 90 mm yerden 
1850 g der in Beisplel 1 beschrlebenen Acrylatharzld- 
35 sung, 130 g n-Butylacetat und 61 g n-Hexylamin in 

angegebenen Reihenfolge eingewogen. in ein VorlagegefaB 
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werden 130 g n-Butylacetat und 50 g Hexaxnethylendiiso- 
cyanat eingewogen und vorgemischt. Es wird bei 1400 
U/nin. dissolvert und der Inhalt der Vorlage innerhalb 
von 10 lain. gleichmaBig in den Ruhrbehalter dosiert. 
5 Danach wird weitere 20 min. bei 1400 U/min. dissolvert. 
Es entsteht eine thixotrope Dispersion mit einem nicht- 
fluchtigen Anteil von 50 % davon 5 % Harnstof fteilchen. 

10 Beispiel 3: Herstellung eines transparent en Deck- 
lack es 

In ein 2 1-RuhrgefaB werden in der angegebenen Reihen- 
folge eingewogen und durch Ruhren vermischt: 

15 523,5 g der in Beispiel 1 beschriebenen Aery 1 a thar z 1 6- 
sung, 360,0 g der in Beispiel 2 beschriebenen thixotro- 
pen Dispersion, 342,0 g eines handelsublichen, butanol- 
veretherten, iminogruppenhaltigen Melaminf ormaldehyd- 
harzes, 80 %-ig geldst in n-Butanol, 18,0 g eines han- 

20 delsublichen UV-Absorbers auf Basis eines Benztriazol- 
derivates, geldst in 45 g Xylol, 15,0 g eines handels- 
ublichen Radikalf &ngers auf Basis eines sterisch gehin- 
derten Piperidinderivates , geldst in 30 g Xylol, 15,0 g 
einer 1 %-igen Losung eines handelsublichen xaodifizier- 

25 ten Polysiloxans als Verlauf smittel , 60,0 g n-Butanol 

und 91,5 g des in Beispiel 1 beschriebenen aromatischen 
Losemittels. 

Der so hergestellte transparente Decklack hat einen 
30 nichtflfichtigen Anteil von 52,0 % und eine Viskositat 
von 43 sec*, gexnessen im Auslaufbecher nach DIN-4 bei 
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Beispiel 4: Herstellung einer zveischichtigon Deck- 
laolcierung des basecoat/clearcoat Typs 

5 Auf ha ridel sub liche mit Zinkphosphat passivierte Karos- 
seriebleche, - z.T* mit einer Lochreihe (Locher mit 
1 cm Durchmesser) - beschichtet mit 23 /xm einer han- 
delsublichen kationischen Elektrotauchlackierung und 
35 pm eines handel sub lichen grauen Einbrennfullers 

10 verden mit einer pneumatischen Hochleistungsspritz- 

pistole in zvei Auftragen 14 (gemessen als Trocken- 
film) eines handelsublichen vaSrigen silberfarbenen 
Metallicbasislacks aufgebracht. Die Bleche verden 5 
min. in einem Umluftof en bei 80 *c vorgetrocknet und auf 

15 40 'C abgekuhlt. Dann wird der in Beispiel 3 beschriebe- 
ne transparente Decklack, der mit einer Mischung aus 
60 % Xylol und 40 % n-Butylacetat auf eine Viskosit&t 
von 28 sec w gemessen im Auslaufbecher nach DIN-4 bei 
20 *C, eingestellt wurde, mit der genannten Spritzpisto- 

20 le in zwei Spritzgangen so appliziert, daB Trockenf ilm- 
schichtdicken von 20 bis €5 pm entstehen. Zusatzlich 
werden Bleche mit einer Trockenf ilmschichtdicke des 
transparenten Decklackes von 42 hergestellt. 

25 Die Bleche werden 8 Minuten bei Raumtemperatur vorge- 
trocknet. Dann wird ein Teil der Bleche in vertikaler 
Stellung (75") und die ubrigen Bleche liegend in einem 
Umluftof en fur 20 Minuten bei 140 *C eingebrannt. Nach 
AbkOhlung werden die Lackierungen beurteilt. 

30 

Die vertikal getrockneten Lochbleche zeigen bis zu 
Schichtdicken von 57 jim an den Lochern keine Laufer die 
langer als 0,5 cm sind, 

35 Der metallische Ef f ekt, gemessen durch Reflektionsmes- 
sung von Licht mit einem Goniophotometer in Auf sicht 
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und Schragsicht, unterscheidet sich in Abhangigkeit von 
der Schichtdicke und im Vergleich der horizontal und 
vertikal eingebrannten Tafeln urn weniger als 4 %. 

5 Der Glanz der Lackierungen, gemessen im Winkel von 20*, 
1st bei alien Tafeln und Schichtdicken grofler als 89 %. 

Der Verlauf der transparenten Decklackschichten uber 
der Metal lic-Basislack-Schicht, gemessen als DOI (Ab- 
10 bildungsscharfe, Gerat nach NISSAN) unterscheidet sich 
in Abhangigkeit von der Schichtdicke und im Vergleich 
der horizontal und vertikal eingebrannten Tafeln um 
weniger als 8 %. 
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Patentanspruche 



1. 



NichtvaBriger Lack, enthaltend ein Polyacrylatharz 
und ein harnstof fgruppenhaltiges Thixotropierungs- 
mitt el, dadurch gekennzeichnet, dafi das Polyacry- 
latharz herstellbar ist, indem 



10 



15 



(a) 16 bis 51 Gev.-% eines hydroxy Igruppenhaltigen 
Esters der Acrylsaure oder Hethacrylsaure Oder 
eines Gemisches aus solchen Honomeren 

(b) 32 bis 84 Gev.-t eines von (a) verschiedenen 
aliphatischen oder cycloaliphatischen Esters 
der Acrylsaure oder Methacrylsaure mit minde- 
stens 4 C-Atomen im Alkoholrest oder eines 
Gemisches aus solchen Monomer en, 



20 



(c) o bis 2 Gew.-% einer ethylenisch ungesattigten 
Carbonsaure oder einer Mischung aus ethyle- 
nisch ungesattigten Carbonsauren und 



25 



30 



35 



(d) 0 bis 30 Gev.-% eines von (a) , (b) und (c) 

verschiedenen ethylenisch ungesattigten Mono* 
meren oder eines Gemisches aus ' solchen Mono- 
meren ~ — ; . 

zu einem Polyacrylatharz mit einer Saurezahl von 0 
bis 15, einer Hydroxylzahl von 80 bis 140 und einem 
zahlenmittleren Molekulargevicht von 1.500 bis 
10.000 polymerisiert warden, wobei die Summe der 
Gewichtsanteile der Komponenten (a)V (b)> # r (c) und 
(d) stets 100 Gew.-% ergibt. ...^..h*J% ,7- 

NichtwaBriger Lack nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet r daB die Zusammensetzung der Komponente 
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(a) so ausgewahlt wird, daB bei alleiniger Polyme- 
risation der Komponente (a) ein Polyacrylatharz mit 
einer Glasubergangstemperatur von -50 bis +70, vor- 
zugsweise -30 bis +50 *C erhalten wird. 

NichtwaBriger Lack nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Zusammensetzung der Kompo- 
nente (b) so ausgewahlt wird, daB bei alleiniger 
Polymerisation der Komponente (b) ein Polyacrylat- 
harz mit einer Glasubergangstemperatur von 10 bis 
100, vorzugsweise 20 bis 60* C erhalten wird. 

NichtwaBriger Lack nach einem der Anspruche 1 bis 

3, dadurch gekennzeichnet , daB die Zusammensetzung 
der Komponente (d) so ausgewahlt wird, daB bei 
alleiniger .Polymerisation der Komponente (d) ein 
Harz ait einer Glasubergangstemperatur von 70 bis 
120, vorzugsweise 80 bis ioo*C erhalten wird. 

NichtwaBriger Lack nach einem der Anspruche 1 bis 

4, dadurch gekennzeichnet, daB das Polyacrylatharz 
herstellbar ist, indem 16 bis 28 Gew.-% der Kompo- 
nente (a), 32 bis 63 Gew.-% der Komponente (b) , 0 
bis 1 Gew.-% der Komponente (c) und 0 bis 20 Gew.-% 
der Komponente (d) zu einem Polyacrylatharz mit 
einer Saurezahl von 0 bis 15, vorzugsweise 0 bis 8, 
einer Hydroxylzahl von 80 bis 140, vorzugsweise 80 
bis 12 a und einem zahlenmittleren Molekulargewicht 
von '1.500 his 10.000, vorzugsweise 2.000 bis 5.000 
polymerisiert werden. 



NichtwaBriger Lack nach einem der Anspruche 1 bis 
Sj dadurch gekennzeichnet, daB das harnstof farup- 



Ijenl^ durch Dmsetzung 

sinervciso 
tiner Mis 



einer cisocyanatgruppenhaltigen Verbindung oder 
einer Mischung aus is cyanatgruppenhaltigen Verbin- 
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dungen mit primaren und/oder sekundaren Aminen 
und/oder Wasser hers tell bar ist. 

NichtwaBriger Lack nach Anspruch 6, dadurch gekenn 
zeichnet, daB das harnstof fgruppenhaltige Thixotro 
pierungsmittel durch Umsetzung eines primaren Mono* 
amins mit einem Diisocyanat herstellbar ist* 

NichtwaBriger Lack nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das harnstof fgruppenhaltige Thixotro- 
pierungsmittel durch Umsetzung eines aliphatischen 
primaren Monoamine mit einem Diisocyanat her- 
stellbar ist. 

Verf ahren zur Herstellung einer zweischichtigen 
Decklackierung auf einer Substratoberf lache, bei 
dem 

(1) ein pigment ierter Basi slack auf die Substrat- 
oberflache aufgebracht wird 

(2) der in Stufe (1) aufgebrachte Basislackf ilm 
bei Tempera turen von Raumtemperatur bis 80 # C 
getrocknet wird 

(3) auf den in Stufe (2) getrockneten Basislack- 
film ein transparenter Decklack aufgebracht 
wird und anschlieBend - v ^ 

( 4 ) Basislackschicht und Decklackschicht zusammen 

eingebrannt warden, \.'-.A;r&^£?&~&*Z. 

dadurch gekennzeichnet, daB in stufe (3) ein nichtr 
waBriger Lack nach einem der Ahspruche 1 bis 8 als 
transparenter Decklack eingebracht wird* 
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